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@ Procede pour separer I'oxyde d'ethylene d'impuretes aldehydiques. 

@ Procede pour separer I'oxyde d'ethylene d'impuretes 
aldehydiques a partir d'oxyde d'ethylene impur, par distillation 
dans une colonne de maniere a ce que le courant liquide qui 
sort au bas de la colonne contienne I'eau initialement presente 
dans I'oxyde d'ethylene impur et de I'oxyde d'ethylene en 
quantite ponderale comprise entre 0,15 fois et 3 fois celle de 
I'eau, tandis que I'oxyde d'ethylene resultant de la separation 
des impuretes aldehydiques sort en haut de la colonne. 
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PROCEDE POUR SEPARER LOXYDE D'ETHYLENE D'IMPURETES ALDEHYDIQUES 



La presente invention concerne un procede pour 
separer I'oxyde Methylene d'impuretes aldehydi- 
ques formaldehyde et aussi acetaldehyde. 5 

L oxyde d'ethylene accompagne desdites impu- 
retes resulte ou derive essentiellement de la fabrica- 
tion de l oxyde d'ethylene par oxydation cataiytique 
en phase gazeuse de I'ethylene par I'oxygene 
moleculaire. 10 

De facon connue, I'isolement de I'oxyde d'ethy- 
lene. a partir du melange gazeux tel qu'issu de la 
zone d oxydation cataiytique de I'ethylene, se fait 
habituellement en plusieurs stades comprenant : 

<a) : une absorption a I'eau consistant a 15 
mettre en contact ce melange gazeux avec de 
I'eau pour obtenir une solution aqueuse d'o- 
xyde d'ethylene contenant le plus couramment 
environ 2 a 3% d'oxyde d'ethylene en poids, 
les impuretes aldehydiques et, a I'etat dissous, 20 
des composes normalement gazeux dont no- 
tamment le CO2, 

fb) : une desorption consistant a soumettre 
la solution diluee d'oxyde d'ethylene obtenue 
en (aj a un entrainement a I'aide de ia vapeur 25 
d'eau pour obtenir un melange gazeux compre- 
nant a cote le plus sou vent de 30 % a 60 % en 
poids d'oxyde d'ethylene, du CO2 et des 
impuretes aldehydiques, formaldehyde et ace- 
taldehyde. 30 

to) : une reabsorption par I'eau de I'oxyde 
d'ethylene contenu dans le melange gazeux 
obtenu en (b) pour former une solution 
aqueuse d'oxyde d'ethylene comprenant le plus 
frequemment environ 5 % a 25 % d'oxyde 35 
d'ethylene en poids et encore du CO2 et des 
impuretes aldehydiques. 

fd) : une distillation de la solution aqueuse 
d'oxyde d'ethylene obtenue en (c), pour obtenir 
d' ; jne part I'oxyde d'ethylene avec peu ou 40 
pratiquement pas d'eau, et d'autre part un 
courant aqueux pratiquement exempt d'oxyde 
d'ethylene. 

L oxyde d'ethylene obtenu ainsi en (d) contient 
une qjantite d'impuretes aldehydiques, formalde- 45 
hyde et acetalde hyde, nettement trop importante 
pour que soit atteinte la qualite que peut requerir 
I'industrie. 

Le brevet des Etats Unis d'Amerique US-4134797 
propose un procede pour diminuer la teneur en 50 
impu r etes aldehydiques dans I'oxyde d'ethylene, 
dans iequel un courant aqueux essentiellement 
exempt d'oxyde d'ethylene est evacue au bas de la 
cclonne employee. Cet epuisement dudit courant 
aqueux en oxyde d'ethylene est garanti par I'intro- 55 
duction dans la colonne de vapeur d'eau comme 
fluids d'entrainement. L'oxyde d'ethylene sort de la 
colonne simultanement a trois niveaux differents, 
sous forme respectivement d'un courant d'oxyde 
d'ethylene riche en formaldehyde, d'un courant riche 60 
en acetaldehyde, et enfin d'un courant d'oxyde 
d'ethylene qui peut contenir d'environ 0,001 % a 
0.035 <Vo d'impuretes aldehydiques. Ce dernier cou- 



rant, n'est obtenu qu'au prix d'un processus 
distillatoire tres complexe qui. selon les exemples 
fournis, n'en laissse pas moins 25 % a 40 % environ 
de I'oxyde d'ethylene sous forme non purtfiee. 

Le procede de l invention convient a la separation 
de I'oxyde d'ethylene du formaldehyde et de r acetal- 
dehyde a partir d'oxyde d'ethylene comprenant, a 
cote de ces impuretes, peu ou beaucoup d'eau 
indifferemment. II peut etre execute de facon a 
assurer une recuperation sous forme purifiee de la 
presque totalite de I'oxyde d'ethylene. II n'implique 
qu'un simple et unique stade distillatoire. II convient 
a la separation du formaldehyde aussi bien qu'a celle 
de I' acetaldehyde. II trouve son principal interet a la 
separation a lafois du formaldehyde et de I'acetalde- 
hyde. 

II conduit a de I'oxyde d'ethylene separe du 
formaldehyde et, simultanement, de I'acetaldehyde, 
par exemple a partir : 

- du courant d'oxyde d'ethylene impur resultant d'un 
stade tel que (d) de la technique connue ou bien des 
courants d'oxyde d'ethylene impur mentionnes dans 
le brevet US-4134797 deja cite, courants auxquels 
est ajoutee de I'eau si necessaire. 

- du courant d'oxyde d'ethylene resultant d'un 
stade tel que (b), en particulier du courant liquide 
sortant du dernier echangeur lors de la condensa- 
tion progressive du courant gazeux issu en tete de la 
colonne de desorption dans un stade (b) quand 
ladite condensation est realisee dans deux ou trois 
echangeurs de chaleur disposes en serie de facon 
analogue a celle decrite par exemple dans la 
demande de brevet europeen EP-01 39601 . Un 
procede de fabrication d'oxyde d'ethylene dans 
Iequel le processus d'isolement de I'oxyde d'ethy- 
lene a partir du courant gazeux issu de la zone 
d'oxydation cataiytique comprend une absorption 
selon (a), une desorption selon (b) avec condensa- 
tion progressive du courant gazeux de tete definie 
ci-dessus et une separation de I'oxyde d'ethylene du 
formaldehyde et de I'acetaldehyde selon I'invention, 
est ainsi rendu particulierement attractif pour sa 
simplicity et son economie. II constitue un second 
objet de ('invention dont le premier est : 

un procede pour separer I'oxyde d'ethylene du 
formaldehyde et de I'acetaldehyde a partir d'oxyde 
d'ethylene impur contenant lesdits aldehydes a titre 
d'impuretes et de I'eau, par distillation dudit oxyde 
d'ethylene impur dans une colonne avec reflux, 
caracterise en ce que ladite distillation est realisee 
dans des conditions telles que le courant liquide qui 
sort en bas de ia colonne contient I'eau initialement 
presente dans I'oxyde d'ethylene impur et de i'oxyde 
d'ethylene en quantite ponderale comprise entre 
0,15 fois et 3 fois celle de I'eau. tandis que I'oxyde 
d'ethylene resultant de la separation du formalde- 
hyde et de I'acetaldehyde sort en haut de la colonne. 

Bien que le procede de I'invention ainsi defini soit 
applicable a la separation visee a partir d'oxyde 
d'ethylene contenant jusqu'a environ 75 % d'eau en 
poids, il est le plus interessant en pratique lorsque 
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cette proportion d'eau est egale ou inferieure a 
environ 20 ° o, voire 10 ° o, compte tenu de la facilite 
avec laquelle tl est possible d'amener la teneur en 
eau au niveau de ces dernieres valeurs. La quantite 
d'eau dans I'oxyde d'ethylene impur nest de 
preference pas inferieure a environ 0,5 % en poids 
pour que le fonctionnement de la colonne reste aise. 

II est aussi normalement avantageux que corres- 
ponde a la separation visee un courant liquide 
sortant au bas de la colonne ne contenant qu'une 
proportion limitee de I'oxyde d'ethylene present 
dans le produit impur comme le permet aisement 
I'invention. De preference la quantite ponderale 
d'oxyde d'ethylene dans ledit courant est le plus 
souvent comprise entre 0,3 fois et 1,5 fois celle de 
I'eau. 

La quantite ponderale d'impuretes aldehydiques, 
formaldehyde et acetaldehyde, dans I'oxyde d'ethy- 
lene impur, rapportee a celle de I'oxyde d'ethylene, 
peut varier dans d'assez grandes limites, par 
exemple entre celles enoncees dans le brevet des 
Etats Unis d'Amerique US-4134797. Le plus fre- 
quemment en pratique I'oxyde d'ethylene impur 
contient en poids, par rapport a I'oxyde d'ethylene 
contenu, environ 0,005 o/o a 0,2 o/o desdits alde- 
hydes, le rapport entre le formaldehyde et i'acetalde- 
hyde n'etant pas critique pour I'invention. 

Dans le cas particulier ou la methode qui vient 
d'etre decrite est appliquee a ia separation de 
i'oxyde d'ethylene d'impuretes aldehydiques a partir 
d'oxyde d'ethylene du type de celui qui resulte de la 
condensation progressive evoquee plus haut lors de 
la citation de la demande de brevet europeen 
EP-0139601. Ledit oxyde d'ethylene impur peut 
contenir, en poids, au moins environ 95 % et 
souvent plus de 97 o/o d'oxyde d'ethylene et genera- 
lement entre environ 0,005 o/o a 0,05 o/o d'impuretes 
aldehydiques. 

Lorsque des composes normalement a I'etat 
gazeux, tel qu'essenttellement le C02, se trouvent a 
I'etat dissous dans I'oxyde d'ethylene impur, ils en 
sont de preference pratiquement chasses de facon 
connue prealablement a la distillation, par exemple 
par degazage ou strippage par simple chauffage 
sous pression de I'oxyde d'ethylene impur. 

La separation de I'oxyde d'ethylene des impuretes 
aldehydiques dans le procede de I'invention est 
realisee dans une colonne classique de distillation, 
par exemple dans une colonne a plateaux compor- 
tant un nombre de plateaux theoriques egale a titre 
indicatif a environ 50 mais pouvant etre compris 
selon les cas par exemple entre environ 30 et 60, qui 
fonctionne a une pression absolue moyenne com- 
prise le plus souvent entre environ 2,5 bars et 5 bars 
de sorte que dans les conditions preferees d'execu- 
tion la proportion ponderale oxyde d'ethylene/eau 
recherchee au bas de la colonne puisse etre 
respectee a une temperature comprise le plus 
souvent entre environ 40° C et 60° C dans cette zone. 
L'oxyde d'ethylene impur est introduit dans la 
colonne a un niveau situe de preference entre 
environ la moitie et les trois-quarts du nombre de 
plateaux theoriques comptes a partir du haut. Les 
calories necessaires sont fournies a la colonne par 
exemple en assurant le reboutllage en pied a I'aide 



de rebouilleurs alimentes par de la vapeur d'eau ou 
par un courant adequat dans une unite de produc- 
tion d'oxyde d'ethylene comme le courant gazeux 
issu de la tete de la colonne de desorption 
5 mentionnee plus haut sous (b). L'oxyde d'ethylene 
resultant de la separation des impuretes aldehydi- 
ques sort en haut de la colonne sous forme de 
courant gazeux, qui est condense. Une partie du 
condensat retourne dans la colonne a titre de reflux 

10 en tete de colonne tandis que la partie complemen- 
taire non refluee constitue le courant d'oxyde 
d'ethylene produit. 

Le rapport oxyde d'ethylene reflue/oxyde d'ethy- 
lene produit peut varier entre des limites relative- 
75 ment eloignees. I! est en general compris entre 1/1 
et9/1 etle plus frequemment entre 1,5/1 et6/t. 

Ledit oxyde d'ethylene produit ne renferme plus, 
a cote d'une quantite d'eau ne depassant pas le plus 
souvent 0,002% en poids, qu'une quantite d'impu- 

20 retes aldehydiques : formaldehyde et acetaldehyde, 
habituellement inferieure a environ 0,0025 %, sou- 
vent a environ 0,0015 o/o. 

La formation de produits de transformation de 
I'oxyde d'ethylene, comme les glycols, est pratique- 

25 ment negligeabie dans le procede de I'invention. Le 
courant liquide sortant au bas de la colonne de 
distillation dans le procede de ('invention peut etre 
traite de sorte par exemple a transformer de facon 
connue l'oxyde d'ethylene en glycol puis a separer 

30 les impuretes aldehydiques du glycol pour les 
evacuer hors du circuit de production. 

La figure 1 de la planche unique illustre schemati- 
quement le processus d'isolement de I'oxyde d'ethy- 
lene extremement simple que permet le procede de 

35 I'invention dans un procede de fabrication d'oxyde 
d'ethylene par oxydation catalytique de Methylene en 
phase gazeuse par Toxygene. 

Sur le schema, 2 et 6 designent respectivement 
une colonne d'absorption du stade (a) et une 

40 colonne de desorption du stade (b) fonctionnant 
dans des conditions connues tandis que 11 designe 
la colonne de separation de I'oxyde d'ethylene des 
impuretes aldehydiques adaptee a la realisation de 
I'invention. 

45 Le courant gazeux 1 en provenance de la zone 
d'oxydation catalytique de ('ethylene penetre a un 
niveau inferieur dans la colonne d'absorption 2 
fonctionnant sous pression et comportant plusieurs 
etages theoriques ou dispositifs de contact gaz-li- 

50 quide, pour etre mis en contact a contre-courant 
avec le courant d'absorption 3 constitue en majeure 
partie d'eau et entrant dans la colonne 2, a un niveau 
superieur. Le courant gazeux 4 qui sort au sommet 
de 2 contient des traces d'oxyde d'ethylene, de 

55 I'ethylene, de I'oxygene, du CO2 et des gaz inertes. 
De facon connue ce courant gazeux, apres diminu- 
tion de sa teneur en C0 2 , est recycle a I'etape 
d'oxydation de I'ethylene. Le courant aqueux li- 
quide 5 sortant au bas de la colonne 2 renferme 

60 l'oxyde d'ethylene a une concentration souvent peu 
eloignee d'environ 2 0/0 a 3 % en poids, des gaz 
dissous, dont surtout le CO2, des impuretes aldehy- 
diques. 

Le courant 5 penetre a un niveau superieur dans la 
65 colonne 6 pour que I'oxyde d'ethylene qu'tl renferme 



3 



EP 0 322 323 A1 



6 



set ext^ait. a i'aide de la vapeur d'eau. sous la forme 
du courant gazeux 7 renfermant le plus souvent 
environ 30 °/o a 60 o/o en poids d'oxyde d'ethyiene, 
de I'eau et des impuretes aldehydiques. Ce courant 
peut pratiquement ne pas contenir de gaz dissous si 
le courant 5 est traite par exemple selon le procede 
decnt dans la demande de brevet europeen EP- 
0149585. II contient par contre les impuretes 
aldehydiques. Le courant aqueux 8 sortant au bas de 
la colonne 6 est refroidi et sert pour I'essentiel de 
courant dabsorption 3. 

Le courant 7 est progressivement condense dans 
deux ou trois echangeurs de chaleur 9. 

La colonne 6 et les echangeurs 9, sur le plan de la 
structure comme sur celui du fonctionnement, sont 
tets que decrits dans la demande de brevet 
europeen EP-0139601. 

Le courant liquide 10 sortant du dernier echan- 
geur et duquel, si necessaire, les gaz encore 
dissous peuvent etre elimines de facon connue par 
exemple par degazage comme evoque plus haut, 
contient en poids, comme deja indique, generale- 
ment p'us d'environ 95 °/o, souvent au moins 97 o/o, 
d'oxyde d'ethyiene, jusqu'a 0,2% le plus souvent 
entre 0,005 o/o et 0,05 o/o d'impuretes aldehydiques 
a cote de I'eau. 

11 entre dans la colonne de distillation 11 qui 
assure la separation de I'oxyde d'ethyiene des 
impuretes aldehydiques dans la structure et selon le 
fonctionnement deja decrits. 

12 designe le courant liquide sortant au bas de la 
coionne 11. It renferme I'oxyde d'ethyiene et I'eau 
dar.s un rapport ponderal correspondant a la 
definition de I'invention. 

13 designe ie courant gazeux sortant en haut de la 
colonne 11 qui est constitue de I'oxyde d'ethyiene 
tel qu'ii resulte de la separation selon i'invention. II 
est condense en 14 de sorte a former d'une part le 
reflux liquide 15 introduit dans la colonne 11 a son 
niveau superieur et d'autre part le courant 16 
d'oxyde d'ethyiene produit. 

Les exemples ci-apres donnes a titre indicatif 
mais non limitatif illustrent I'invention en comparai- 
son avec Tart de la technique. 

Dans les exemples, les donnees ponderales 
super eures a 1000 kg sont arrondies au kilogramme 
et reference est faite au schema de la figure 1 de la 
planche unique. 

Exe mpie 1 : 

Dans un procede de fabrication d'oxyde d'ethy- 
iene par oxydation catalytique ^en phase gazeuse de 
('ethylene par I'oxygene, qui comporte un processus 
d'isolement de I'oxyde d'ethyiene selon le schema 
simphfie de la figure 1, la solution aqueuse diluee 
d'oxyde d'ethyiene obtenue au bas de la colonne 
dabsorption 2 est debarassee de la plus grande 
partie des gaz dissous en elle par application de la 
technique decrite dans la demande de brevet 
europeen EP-0149585 et non figuree. 

Efle est ensuite soumise dans colonne 6 a une 
desorption de I'oxyde d'ethyiene avec condensation 
progressive du courant gazeux qui en resulte, dans 
trcis echangeurs de chaleur 9 selon la technique 
decrite dans la demande de brevet europeen 



EP-0139601. 

Le courant gazeux qui sort en haut de la colonne 6 
contient des impuretes aldehydiques et est essen- 
tiellement constitue d'oxyde d'ethyiene et d'eau. 

5 Bien que cela puisse ne pas constituer une 
necessite, le courant liquide qui sort du dernier des 
trois echangeurs, est debarrasse des gaz qui 
pourraient encore etre dissous en lui, par evacuation 
de ceux-ci par chauffage dans une colonne. non 

W figuree, de technologie bien connue. Le courant 
liquide qui entre au niveau superieur de cette 
colonne de degazage en sort par le bas. a une 
temperature et a une pression absolue egales dans 
le cas present a 63° C et 5,6 bars respectivement. II 

15 constitue I'oxyde d'ethyiene impur qui a un debit de 
5755 kg/h et contient, en poids, 97,4 o/o d'oxyde 
d'ethyiene et 2,6 % d'eau, valeurs non corrigees des 
0,011 % d'impuretes aldehydiques se repartissant 
en 0,0085 % d'acetaldehyde et 0.0025 o/o de formal- 
20 dehyde, ni des autres produits presents a I'etat de 
traces. 

II entre dans la colonne 11, qui comprend 50 
plateaux theoriques, au niveau du 30eme plateau 
compte a partir du sommet. 

25 La colonne 11 qui fonctionne a une pression 
absolue moyenne de 2,7 bars est pourvue en 
calories de maniere classique par echange de 
chaieur indirect de la vapeur d'eau avec le liquide en 
pied dont le rebouillage est ainsi assure. La 

30 temperature du liquide au bas de la colonne est 
egale a 42°C. Le debit du courant liquide sortant au 
bas de la colonne est de 290 kg/h. Ledit courant 
contient, en poids, 51,5% d'eau, 48,3% d'oxyde 
d'ethyiene et est dirige vers une fabrication de 

35 glycol. 

Au sommet de la colonne 11, sort, a une 
temperature egale a 35,4 3 C, un courant gazeux 
constitue d'oxyde d'ethyiene ne renfermant qu'une 
quantite d'impuretes aldehydiques variant entre 

40 environ 0,0015 et 0,0020 o/o en poids dont pas plus 
d'environ 0,0005 % de formaldehyde. Les traces 
d'eau que contient ce courant ne sont pas prises en 
compte ici. 

Une fraction du liquide resultant de la condensa- 
45 tion du courant gazeux ci-dessus est retournee 
dans la colonne a titre de reflux au niveau superieur 
de la colonne 11 tandis que la fraction compiemen- 
taire, de debit egal a 5465 kg/h constitue I'oxyde 
d'ethyiene produit, le rapport ponderal oxyde d'ethy- 
50 lene refiue/oxyde d'ethyiene produit etant ici egal a 
1,5/1. 

Exemple 2 (comparatif) 

Dans un processus d'isolement de I'oxyde d'ethy- 

55 lene a partir du courant gazeux issu de la zone 
d'oxydation catalytique en phase vapeur par I'oxy- 
gene, qui comprend les stades (a), (b), (c) et (d) de 
la technique connue telles que definies en debut de 
texte, le courant d'oxyde d'ethyiene resultant de (d) 

60 contient outre des traces d'eau. 0.01 % d'impuretes 
aldehydiques. 

Ce courant, dont le debit est de 5700 kg/h, est 
distille dans la colonne 11 de I'exemple 1 dont les 
conditions de pression absolue moyenne et de 

65 reflux sont conservees. Du pied de cette colonne 
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sort, a une temperature egale a 40 C et a un debit 
horaire de 143 kg/h, un courant liquide essentielle- 
ment constitue d'oxyde d ethylene et qui est tel que 
la quantite horaire d'oxyde d'ethylene ainsi evacuee 
en pied de colonne est quasiment la meme que dans 
rexemple 1. 

Le courant d'oxyde d'ethylene produit a un debit 
egal a 5557 kg/h. It est constitue d'oxyde d'ethylene 
bien entendu pratiquement anhydre mais qui 
contient encore une quantite d'impuretes aldehydi- 
ques egale a 0.0045 % en poids et done environ 2,5 
a 3 fois superieure a celle de I'oxyde d'ethylene 
produit dans rexemple 1. Le formaldehyde initiale- 
ment present dans I'oxyde d'ethylene impur se 
retrouve pratiquement en totalite dans I'oxyde 
d'ethylene produit. 

Exemple 3 : 

L'exemple 1 est repete en evacuant en pied de la 
colonne 1 1 , a une temperature qui est egale a 40° C, 
374 kg/h d'un courant liquide comprenant, en poids 
59,9 0/o d'oxyde d'ethylene et 39,9 0/0 d'eau. 

L'oxyde d'ethylene produit, de debit egal a 5381 
kg/h, contient une quantite d'impuretes aldehydi- 
ques qui reste inferieure a 0,0015 0/0 dont constam- 
ment moins de 0,0005 0/0 de formaldehyde. 

Exemple 4 : 

En operant comme dans I'exempie 1 mais en 
soutirant au bas de la colonne 1 1 , a une temperature 
egale a 44°C, 250 kg/h d'un courant liquide 
contenant en poids 40 0/0 d'oxyde d'ethylene et 
59,8 % d'eau, I'oxyde d'ethylene produit au debit de 
5505 kg/h ne contient en moyenne que 0.0022 % 
d'impuretes aldehydiques dont une fois encore 
0,0005 0/0 de formaldehyde au plus. 

Exemple 5 : 

5755 kg/h d'oxyde d'ethylene impur contenant en 
poids 94,8 0/0 d'oxyde d'ethylene, 5.2 % d'eau et 
0,011 0/0 d'impuretes aldehydiques, formaldehyde et 
acetaldehyde, sont distilles dans la colonne 11 
comme dans l'exemple 1 a cela pres que le courant 
soutire au bas de cette colonne a cette fois un debit 
egal a 600 kg/h et qu il contient en poids 50 0/0 d'eau 
et 50% d'oxyde d'ethylene. 

L'oxyde d'ethylene produit contient en poids, a 
nouveau moins de 0,0015% d'impuretes aldehydi- 
ques dont le tiers est du formaldehyde. 

Dans les memes conditions que ci-dessus, la 
distillation d'un oxyde d'ethylene impur contenant 
aussi 0,01 1 0/0 d'impuretes aldehydiques mais seule- 
ment environ 0.001 % de formaldehyde, conduit a un 
oxyde d'ethylene produit contenant moins de 
0,0010 % d'impuretes aldehydiques et pratiquement 
totalement debarasse de formaldehyde. 

Exemple 6 : 

De l'oxyde d'ethylene impur contient en poids, en 
plus de I'oxyde d'ethylene, 1,2% d'eau et 0,028 % 
d'impuretes aldehydiques se repartissant en 
0,026 % d'acetaldehyde et 0,002 % de formalde- 
hyde. 

II est introduit a raison de 8102 kg/h dans la 
colonne 11 de l'exemple 1 pour etre distille a une 



pression absoiue moyenne de 4 25 oars. En bas de 
la colonne sortent a 58 C, 220 kg, h d'un courant 
liquide contenant 44,5% d'eau et 54,5% d'oxyde 
d'ethylene. Le courant gazeux issu a 50~C en haut 
5 de !a colonne au debit de 51233 kg/h est constitue 
d'oxyde d'ethylene pratiquement exempt d'eau 
comme dans tous les exemples precedents et ne 
contenant que moins de 0,0015% d'impuretes 
aldehydiques. 

10 Apres condensation de ce courant gazeux, 7882 
kg/h d'oxyde d'ethylene produit sont recueillis, le 
rapport oxyde d'ethylene reflue/oxyde d'ethylene 
produit etant ici egal a 5,5/1, 

15 Exemple 7 (comparatif) 

L'exemple 6 est repris en operant dans la colonne 
11 de facon a ce que i'eau contenue dans l'oxyde 
d'ethylene impur soit une fois encore presente dans 
le liquide soutire en son pied, mais avec ici une 

20 quantite d'oxyde d'ethylene telle que le rapport 
ponderal de i'oxyde d'ethylene a I'eau soit egal a 20. 

L'oxyde d'ethylene produit renferme non seule- 
ment une quantite d'impuretes aldehydiques conse- 
quente et egale en poids a 0,005 % mais encore le 

25 formaldehyde represente la moitie de cette teneur, 
done la presque totalite du formaldehyde present 
dans l'oxyde d'ethylene impur. 
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Revendications 



1. Procede pour separer I'oxyde d'ethylene 
35 du formaldehyde et de I'acetaldehyde a partir 

d'oxyde d'ethylene impur contenant lesdits 
aldehydes a titre d'impuretes et de I'eau par 
distillation dudit oxyde d'ethylene impur dans 
une colonne avec reflux, caracterise en ce que 

40 ladite distillation est realisee dans des condi- 

tions telles que le courant liquide qui sort en 
bas de la colonne contient I'eau presente dans 
I'oxyde d'ethylene impur et de l'oxyde d'ethy- 
lene en quantite ponderale comprise entre 0,15 

45 fois et 3 fois celle de I'eau, tandis que l'oxyde 

d'ethylene resultant de la separation du formal- 
dehyde et de I'acetaldehyde sort en haut de la 
colonne. 

2. Procede selon la revendication 1, caracte- 
50 rise en ce que le rapport ponderal de la 

quantite d'oxyde d'ethylene a celle de I'eau 
dans le courant liquide qui sort en bas de la 
colonne est compris entre 0,3 et 1 ,5. 

3. Procede selon I'une des revendications 1 
55 ou 2, caracterise en ce que la quantite d'impu- 
retes aldehydiques, formaldehyde et acetalde- 
hyde dans I'ethylene impur, rapportee a celle 
d'oxyde d'ethylene.est comprise en poids entre 
0,005 0/0 et 0,02 0/0. 

60 4, Procede selon I'une quelconque des 

revendications 1 a 3, caracterise en ce que 
l'oxyde d'ethylene impur contient une quantite 
d'oxyde d'ethylene egale ou superieure a 80 % 
en poids. 

65 5 Procede selon I'une quelconque des 
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revendications 1 a 4, caracterise en ce que 
I'oxyde d'ethylene impur contient une quantite 
d'eau egale ou superieure a 0,5 % en poids. 

6 Procede selon i'une quelconque des 
revendications 1 a 5, caracterise en ce que la 
colonne fonctionne a une pression absolue 
moyenne comprise entre 2,5 bars et 5 bars. 

7 Procede selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 6, caracterise en ce que la 
temperature en bas de la colonne est comprise 
entre 40 l C et 60' C. 

8 Procede sefon I'une quelconque des 
revendications 1 a 7, caracterise en ce que la 
colonne comporte un nombre de plateaux 
theoriques compris entre 30 et 60. 

9 Procede selon I'une des revendications 1 
a 8. caracterise en ce que I'oxyde d'ethylene 
impur entre dans le colonne a un niveau situe 
entre la moitie et les trois-quarts du nombre de 
plateaux theoriques compte a partir du haut de 
la colonne. 

10. Procede selon la revendications 9, caracte- 
rise en ce que le reflux consiste en une fraction 
condensee de I'oxyde d'ethylene separe des 
impuretes aldehydiques telle que le rapport 
ponderal de I'oxyde d'ethylene reflue a ceiui qui 
ne Test pas est compris entre 1 et 9. 

1 1 . Procede selon la revendication 10, caracte- 
rise en ce que le rapport ponderal de I'oxyde 
d'ethylene reflue a celui qui ne Test pas est 
compris entre 1 ,5 et 6. 

12. Procede d'isolement de I'oxyde d'ethylene 
separe des impuretes aldehydiques a partir du 
courant gazeux issu de la zone d'oxydation 
catalytique en phase gazeuse de i'ethylene par 
I oxygene, qui comprend 

fa) - une absorption a I'eau par mise en contact 
dudit courant gazeux avec un courant essen- 
tieNement aqueux pour obtenir une solution 
diluee d'oxyde d'ethylene, 
(b) - une desorption consistant a soumettre la 
solution aqueuse diluee d'oxyde d'ethylene 
obtenue en (a) a un entrainement a I'aide de 
vapeur d'eau dans une colonne fonctionnant a 
une pression absolue moyenne comprise entre 

I. 5 bars et 6 bars, pour obtenir en pied de la 
colonne un courant aqueux essentiellement 
debarasse d'oxyde d'ethylene et en tete de 
colonne un courant gazeux qui comprend 
I'oxyde d'ethylene, et qui est progressivement 
condense dans deux ou trois echangeurs de 
chaleur disposes en serie fonctionnant a une 
pression absolue moyenne comprise entre 1,5 
bars et 6 bars, pour le dernier desquels la 
temperature de la source froide est comprise 
entre 5 : C et une temperature maximale infe- 
neure de 5 C a la temperature de condensation 
de I'oxyde d'ethylene pur a la pression conside- 
ree. 

ic, - une distillation du courant liquide sortant 
ou dernier des echangeurs de (b), 
caracterise en ce que (c) est realise comme 
dans I'une quelconque des revendications 1 a 

I I . dans lesquelles I'oxyde d'ethylene impur est 
le courant liquide sortant du dernier des deux 



ou trois echangeurs en (b). 

13. Procede selon la revendication 12. caracte- 
rise en ce que I'oxyde d'ethylene impur contient 
en poids 95 % d'oxyde d'ethylene ou plus et 
5 0,005 0/0 a 0,05% d'impuretes aldehydiques, 

formaldehyde et acetaldehyde 
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